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Los vidrios de porosidad controlada presentan un gran interés en diversas áreas industriales: bioquímica, sensores químico-ópticos,
membranas, composites, etc. Desde el proceso Vycor, el sistema Na2O-B2O3-SiO2 ha sido objeto de numerosos estudios para obtener vidrios
porosos. Mediante un tratamiento térmico se induce una separación de fases, una rica en sílice y otra en borato sódico, que es extraída en
medio ácido quedando un esqueleto poroso de sílice. El objetivo de este trabajo es estudiar la evolución de la separación de fases y posterior
lixiviación en función de su composición. Estas matrices porosas se utilizarán para obtener materiales con nuevas aplicaciones tecnológicas.
En este trabajo, se estudiaron vidrios del sistema Na2O-B2O3-SiO2 en la región de inmiscibilidad. Se han aplicado diversos tratamientos térmicos
para producir la separación de fase cuya evolución en función de la temperatura y del tiempo se ha seguido mediante MET. La aplicación de un
tratamiento de 680 ºC y 20 horas de duración, produjo una morfología de fases interconectadas o de gotículas dispersas en función de la
composición del vidrio. La evolución con el tiempo de tratamiento térmico de los vidrios mostró comportamientos diferentes. En un caso, la
morfología inicial de gotículas dispersas evolucionó a una de fases interconectadas; mientras que en otro, las fases crecen con el tiempo de
tratamiento pero mantuvieron la morfología de fases interconectadas aunque también se observó la transformación de una morfología de
fases interconectadas a una de gotículas en una matriz continua. Posteriormente, los vidrios tratados térmicamente (680 ºC, 20 horas) se
lixiviaron con HCl 10% a 95 ºC, para extraer la fase soluble y generar un esqueleto poroso, que fue estudiado por adsorción de N2 y
espectroscopía Raman. Se observó que el tamaño y volumen de poro así como la superficie obtenida en los vidrios porosos estaban
relacionados con la razón Na2O/B2O3. Se estudió la influencia de la temperatura de la lixiviación de los vidrios observándose que su aumento
provocaba un incremento en el tamaño de poro y una disminución en la superficie específica. Mediante espectroscopía Raman se determinó la
variación de las unidades Q y Q’ así como la fase de óxido de boro. Tanto la estructura como la microestructura de estos vidrios se han
relacionado con la proporción SiO2/B2O3/Na2O presente en ellos.
Resumen:
Procedimiento experimental:
Fusión  de 
materias primas.
Separación de 
Fases.
Lixiviación.
Obtención de 6 vidrios:
SiO2 (75-50 %)
B2O3 (40-20 %)
Na2O (4-10 %).
Tratamiento térmico:
680 ºC (20 horas)
Vidrios: 200 < x < 300 mm.
HCl 10% a 95 ºC 20 horas.
Resultados:
Análisis Químico.
Tras la lixiviación, se extrae las fases
solubles de B2O3 y Na2O, se
consiguen vidrios con %SiO2 > 80%.
AQ Vidrios separados en fases (%) AQ Vidrios lixiviados (%) 
SiO2 B2O3 Na2O Na2O/ B2O3 SiO2 B2O3 Na2O Na2O/ B2O3
Vidrio V75 75,4 19,6 4,0 0,23 91,1 7,8 1,0 0,13 
Vidrio V64 64,5 30,6 3,8 0,14 84,1 14,9 0,9 0,06 
Vidrio V61 61,3 32,6 5,2 0,18 86,1 13,2 0,7 0,05 
Vidrio V58 58,3 33,7 6,5 0,22 94,1 5,4 0,5 0,09 
Vidrio V51 51,4 41,40 6,6 0,18 93,5 6,3 0,2 0,03 
Vidrio V50 50,7 38,7 9,8 0,28 93,3 6,3 0,4 0,06 
Separación de Fases: Microestructura por MET. 
Lixiviación: Microestructura por MEB.
-V75, V64, V61, V58 y V51 se 
lixivian en mayor grado al 
aumentar el contenido en B2O3, 
incrementando la porosidad. 
Se extrae la fase de borato sódico
quedando un esqueleto poroso
rico en SiO2.
-V50 diferente microestructura
con esferas y huecos esféricos.
-V75, V64, V61, V58 y V51 
separación de fases en canales 
interconectados. La fase 
secundaria aumenta con el 
contenido en B2O3.
-V50 gotículas dispersas en una 
matriz, relacionado con el 
mayor contenido en Na2O.
V75
V64 V61
V58 V51 V50
V75
V64 V61
V58 V51 V50
500 nm500 nm500 nm500 nm500 nm 500 nm
Lixiviación: (1) Influencia de la composición de los vidrios en la porosidad.
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Relación Na2O/B2O3
Volumen vs Na2O/B2O3
Vol total
Vol mesoporos
Vol microporos
-La lixiviación genera porosidad, isotermas de tipo IV.
-Al aumentar la relación Na2O/B2O3 , aumenta la SE y aumenta el volumen de poros.
Ads. N2 /P. Hg.
Ads. N2
-SiO2 alta: V75 Micro y mesoporos.
-SiO2 media: V64, V61 y V58 Meso y macroporos.
Al aumentar Na2O/B2O3; aumenta el dporo (distribución mono a
bimodal estrecha).
-SiO2 baja: V51 y V50. V51 meso-macro; V50 micro-meso-macroporos.
Para meso y macroporos, al aumentar Na2O/B2O3; mayor dporo
(distribución ancha).
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Al aumentar la T. lixiviación disminuye la SE, el V. microporos y aumenta el V. mesoporos, indicando una mayor extracción de las fases solubles.
(2) Influencia T. lixiviación
T. lixiviación:
50, 65, 80, 95 ºC
Na2O
/ B2O3
V75 0,23 
V64 0,14 
V61 0,18 
V58 0,22
V51 0,18
V50 0,28
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Separación de Fases: Lixiviación: HCl 10%, 95 °C, 20 horas.
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Variación de la estructura por microscopía Raman : Influencia de la composición 
SiO2 (1):
A 400-700 cm-1 Q’ (d Si-O-Si)   
A 900-1200 cm-1 Q (s Si-O-Si)
Q’/Q = IP
IP = Índice de Polimerización relacionado con el grado 
de polimerización de red vítrea. 
(1) IP vidrio Na ≈ 1,1;  IP sílice amorfa ≈ 7
(1) P. Colomban, A.Tournie, L. Bellot-Gurlet;  J. Raman Spectrosc. 2006; 37: 841–852
(2) W.L. Konijnendijk, J.M. Stevels; J. Non-Cryst. Solids. 1976; 20: 193-224.
B2O3 (2):
770 cm-1 : vibración BO4
800 cm-1 : vibración BO3
1400-1450 cm-1: Tensión B-O 
-Tras la lixiviación desaparece la banda del
770 cm-1 asociada a BO4, fase extraíble.
Separación de fases:
- El IP aumenta con el contenido en SiO2, excepto para V75.
Lixiviación:
-SiO2 alta: V75. Aumenta el IP.
-SiO2 media: V64, V61 y V58 Disminuye el IP, excepto V58 se mantiene.
- SiO2 baja: V51 y V50. No Varía IP.
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Conclusiones:
-Se han obtenido vidrios SiO2/B2O3/Na2O separados en fases con diferente morfología que condiciona su porosidad y su estructura tras la lixiviación en HCl.
1. FASES INTERCONECTADAS:
-El vidrio V75 (75 % de SiO2) presenta una estructura MICRO-mesoporosa.
IP mayor de acuerdo al elevado contenido en SiO2. Aumenta el IP con la lixiviación especialmente a la temperatura más baja.
-Los vidrios V64, V61, V58 (≈ 60 % de SiO2) presentan estructura meso-macroporosa. Distribución ESTRECHA DE MACROPOROS.
El IP de los vidrios V64 y V61 disminuye con la lixiviación. Sin embargo, el IP del vidrio 58 inicialmente bajo, de acuerdo con su composición, aumenta con la
lixiviación hasta la temperatura más elevada utilizada donde disminuye.
- El vidrio V51 (50 % SiO2), presenta un estructura meso-MACROPOROSA. Distribución ANCHA DE MACROPOROS.
IP inicial menor debido al bajo contenido en SiO2 , no varía independientemente de la temperatura de lixiviación.
2. FASE GOTICULAR:
-El vidrio V50 (50 % SiO2 y el Na2O/B2O3 más alto), es mucho más poroso que los vidrios interconectados con una estructura MICRO-MESO-MACROPOROSA.
IP inicial menor debido al bajo contenido en SiO2, no varía independientemente de la temperatura de lixiviación.
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Variación de la estructura por microscopía Raman : Influencia de la T. lixiviación T. lixiviación:
50, 65, 80, 95 ºC
-SiO2 alta: V75. Disminuye IP desde 50 ºC y
posteriormente se estabiliza.
-SiO2 media: V58 IP estable hasta 95 ºC y
luego disminuye.
- SiO2 baja: V51 y V50. No Varía IP.
La banda asociada a BO4 (fase extraíble)
desaparece desde la T. lixiviación 50 ºC.
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